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(57) Abstract 



A water-redispersible powdered composition produced by mixing then drying an emulsion of at least one water- insoluble film-forming 
polymer, at least one main surfactant and at least one water-soluble compound, is disclosed. The composition includes an emulsion of 
at least one water- insoluble film-forming polymer prepared from ethylenically unsaturated monomers; at least one main surfactant with a 
binary water-surfactant phase diagram comprising an isotropic phase that is fluid at 25 °C up to a surfactant concentration of at least 50 wt 
%, followed by a hexagonal or cubic rigid liquid crystal phase at higher concentrations, said liquid crystal phase being stable at least up to 
the drying temperature; and at least one water-soluble compound. A method for preparing said composition, and the use thereof, are also 
disclosed. 



(57) Abrege ; 

La presente invention a pour objet une composition pulv^rulente redispersable dans l'eau. obtenue par melange puis se*chage d'une 
Emulsion d'au moins un polymere filmogene insoluble dans l'eau, d'au moins un tensio-actif principal, d'au moins un compose* hydrosoluble 
et comprenant: une Emulsion d'au moins un polymere filmogene insoluble dans l'eau et pr£par€ a partir de monomeres a insamration 
6thyl6nique, au moins un tensio-actif principal dont le diagramme de phases binaire eau - tensio-actif, comporte une phase isotrope fluide 
a 25 °C jusqu'a une concentration d'au moins 50 % en poids de tensio-actif. suivie d'une phase cristal liquide rigide de type hexagonale 
ou cubique a des concentrations superieures, stable au moins jusqu'a la temperature de sechage, au moins un compose" hydrosoluble. 
L* invention a de meme pour objet un precede* de preparation d'une telle composition et son utilisation. 
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COMPOSITION PULVERULENTE REDISPERSABLE DANS L EAU OE POLYMERES FILMOGENES 



La presente invention a pour objet des poudres redispersables dans I'eau de 
polymeres filmogenes pr6par6s & partir de monomeres a insaturation ethylenique, leur 
proced6 de preparation et leur utilisation. 

10 On connait d6je des poudres redispersables obtenues par pulverisation et 

s6chage de dispersions de polymeres filmogenes acryliques. et surtout de dispersions 

de polymeres d'esters vinyliques. 

Les polymeres filmogenes prepares a partir de monomeres & insaturation 

ethylenique sont utilises frequemment comme adjuvants dans les compositions de Hants 
15 mineraux hydrauliques pour en ameliorer la mise en oeuvre et les proprietes apres 

durcissement telles que Tadhesion sur divers substrats. retancheite, la souplesse, les 

proprietes mecaniques. 

Les poudres redispersables presenters I'avantage par rapport aux dispersions 

aqueuses de pouvoir fetre pr6m6lang6es avec le ciment sous forme de composrtions 
20 pulv6rulentes pr6tes £ I'emploi utilisables par exemple pour la fabrication de mortiers et 

b6tons destines £ 6tre accroch6s sur des materiaux de construction, ou pour la 

fabrication de mortiers-coiles ou pour la realisation d'enduits de protection et de 

decoration e I'inteneur ou £ I'exterieur des b&timents. 

Pour parvenir £ obtenir des poudres ne s aggtomerant pas au cours du stockage 
25 sous I'effet de la pression et de la temperature et convenablement redispersables dans 

I'eau, on a coutume de leur adjoindre des quantites relativement import antes de 

substances inertes et de colloldes protecteurs. 

Ainsi, il a dej& 6t6 propose d'ajouter aux dispersions, avant pulverisation, des 

produits de condensation m6lamine-formald6hyde-sulfonate (US-A-3784648) ou 
30 naphtalene-formaldehyde-sulfonate (DE-A-3 143070) et/ou des copolymers 

vinylpyrrolidone-acetate de vinyl (EP-078449). 

Le brevet frangais FR-A-2 245 723 vise une preparation sechee par congelation, 

stable et dispersable dans I'eau contenant une poudre d un latex de polymere et un 

agent dispersant hydrosoluble qui est un saccharide. 



35 



Le but de la presente invention est de proposer une nouvelle composition 
pulverulente redispersable totaJement ou presque totalement dans I'eau, qui sort & base 
d un polymere filmogene prepare £ partir de monomeres £ insaturation ethylenique. 
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Un autre but de la presente invention est de proposer une poudre r dispersable 
du type ci-dessus qui soit stabl au stockag sans agglomeration. 

Un autre but de la presente invention est de proposer un proc6d6 de preparation 
des poudres de type ci-dessus & partir de latex de polymere filmogdne. 
5 Un autre but de la pr6sente invention est de proposer une poudre redispersable 

du type ci-dessus qui, sous forme de poudre ou apr6s 6ventuelle redispersion dans 
I'eau sous forme de pseudo latex, sort uti lis able dans tous les domaines duplication 
des latex pour r6aiiser des revdtements (notamment peintures, composition de 
couchage du papier) ou des compositions adh6sives (notamment adh6sifs sensibles d 
10 la pression, colles carrelage). 

Un autre but de la presente invention est de proposer une poudre redispersable 
du type ci-dessus (ou fe pseudo-latex en d6coulant) plus particulierement en vue de son 
utilisation comme additifs a des liants hydrauliques du type mortiers ou betons. 

Ces buts et d'autres sont atteints par la presente invention qui concerne en effet 
15 une composition pulverulente redispersable dans leau obtenue par melange puis 
sechage d'une emulsion dau moins un polymere fiJmogene insoluble dans I'eau, d'au 
moins un tensio-actif principal, d'au moins un compose hydrosoluble comprenant : 

- une Emulsion d'au moins un polymere filmogene insoluble dans leau et 
prepare A partir de monomeres £ insaturation ethylenique, 
20 - au moins un tensio-actif principal dont le diagramme de phases binaire eau - 

tensio-actif, comporte une phase isotrope fluide & 25°C jusqu'd une concentration d'au 
moins 50 % en poids de tensio-actif, suivie d'une phase cristal liquide rigide de type 
hexagonale ou cubique A des concentrations sup6rieures, stable au moins jusqu'a la 
temperature de sechage, 
25 - au moins un compost hydrosoluble. 

^invention a de mfime pour objet un proc6d6 de preparation dune telle 
composition pulverulente consistant & : 

- eiiminer leau dune emulsion aqueuse constrtuee dun polymere filmogene 
insoluble dans l eau prepare par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au 

30 moins un tensio-actif principal, au moins un compose hydrosoluble et 6ventuellement au 
moins un tensio-actif supplemental ou.un agent anti-mottant, 

- et pulveriser le residu sec en une poudre de granulomere d6sir6e. 

La composition selon I'invention presente I'avantage de se redisperser 
spontanement dans leau, pour donner & nouveau une emulsion presentant une 
35 granulomere voisine de cede de remulston initiate. 

D'autres avantages et caracteristiques de ('invention apparaitront plus clairement d 
la lecture de la description et des exemptes qui vont sutvre. 
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L'invention cone m tout d'abord une composition pulverulente redispersable 
dans I'eau obtenue par melange puis s6chage d une emulsion dau moins un polym6re 
filmog6ne insoluble dans I'eau, d'au moins un tensio-actif principal, d'au moins un 
compose hydrosoluble comprenant : 

- une emulsion dau moins un poiymdre filmog6ne insoluble dans I'eau et prepare 
a partir de monomeres k insaturation ethyienique, 

- au moins un tensio-actif principal dont le diagramme de phases binaire eau - 
tensio-actif, comporte une phase isotrope fluide a 25°C jusqu'& une concentration d au 
moins 50 % en poids de tensio-actif, suivie d'une phase cristal liquide hgide de type 
hexagonale ou cubique e des concentrations sup6rieures, stable au moins jusqu'e la 
temperature de s6chage, 

- au moins un compose hydrosoluble. 

Les polym6res filmog6ne insolubles dans leau sont prepares & partir de 
monomeres & insaturation 6thyl6nique. notamment de type vinyiique et/ou acryiate. 

Les polymeres filmogenes insolubles dans I'eau sont de preference des 
homopolymeres vinyiique ou acryiate. ou des copolymers acetate de vinyle, 
styrene/butadi£ne, styrene/acrylate, acryiate et styrene/butadiene/acrylate. 

Les polymeres filmogenes ont de preference une temperature de transition 
vitreuse comprise entre environ -20°C et +50°C, de preference entre 0°C et 40°C. Ces 
polym6res peuvent etre prepares de mani6re connue en soi par polymerisation en 
emulsion de monom6res £ insaturation 6thyl6nique a I'aide d'amorceurs de 
polymerisation et en presence d'agents 6muisifiants et/ou dispersants usuels. La teneur 
en polymere dans remulsion se situe g6n6ralement entre 30 et 70% en poids, plus 
sp6cifiquement entre 35 et 65% en poids. 

A titre de monomeres, on peut citer les esters vinyliques et plus particulierement 
l acetate de vinyle ; les acrylates et m6thacrylates tfalkyle dont le groupe aJkyle contient 
de 1 A 10 atomes de carbone par exemple les acrylates et methacrylates de methyle. 
ethyle. n-butyle, 2-ethylhexyle ; les monom6res vinylaromatiques en particulier le 
styrene. Ces monom6res peuvent fttre copolymerises entre eux ou avee dautres 
monomeres £ insaturation 6thyl6nique. 

A titre d'exemples non iimitatifs de monomeres copolymerisables avec I'ac6tate de 
vinyle et/ou les esters acryliques et/ou le styrene on peut citer rethyiene et les oiefines 
comme I'isobutene ; les esters vinyliques d'acides monocarboxyliques satures, ramifies 
ou non, ayant de 1 £ 12 atomes de carbone, comme le propionate, le "Versatate - 
(marque deposee pour les est rs d'acides ramifies en Cg-C^), le pivalate, le laurate de 
vinyle ; les esters d'acides insatur6s mono- ou di-carboxyliques poss6dant 3 A 6 atomes 
de carbone avec les alcanols poss6dant 1 A 10 atomes de carbone, comme les 
maieates, fumarates de methyle, d'6thyle, de butyle, d'ethythexyle ; les monomeres 
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vinylaromatiques tels que ies m6thylstyr6nes t les vinyitoludnes ; les halog6nures de 
vinyle t Is que le chlorure de vinyle, le chlorure de vinyliddne, les diolefines 
particulierement le butadiene. 

La polymerisation en emulsion des monomdres est mise en oeuvre en presence 
d'un 6mulsffiant et dun initiateur de polymerisation. 

Les monomdres mis en oeuvre peuvent fttre introduits en melange ou s6par6ment 
et simurtan6ment dans le milieu r6actionnel, soit avant le d6but de la polymerisation en 
une seule fois, sort au cours de la polymerisation par fractions successives ou n 
continu. 

En tant qu'agent 6mulsifiant, on met en oeuvre g6n6ralement les agents 
anioniques classiques represent6s notamment par ies sels d'acides gras, les 
alkylsulfates, les alkylsutfonates, les alkylarylsulfates. ies alkylarylsulfonates, les 
arylsutfates, les aryisulfonates, les sulfosuccinates. ies alkylphosphates de metaux 
aJcalins, ies sels de I'acide abietique hydrog6n6s ou non. lis sont employes & raison de 
0,01 k 5% en poids par rapport au poids total des monomeres. 

L'initiateur de polymerisation en emulsion, qui est hydrosolubie. est repr6sent6 
plus particulierement par les hydroperoxydes tels que l eau oxyg6n6e, Thydroperoxyde 
de cumene, Thydroperoxyde de diisopropylbenzene, I'hydroperoxyde de paramenthane, 
et par les persulfates tels que le persulfate de sodium, le persulfate de potassium, le 
persulfate dammonium. II est employe en quantity comprises entre 0,05 et 2% en 
poids par rapport au total des monomeres. Ces initiateurs sont eventueliement associ6s 
& un reducteur, tel que le bisulfite ou le formaldehydesulfoxylate de sodium, les 
polyethyieneamines, les sucres : dextrose, saccharose, les sels metaliiques. Les 
quantit6s de reducteur utilises varient de 0 d 3% en poids par rapport au poids total des 
monomeres. 

La temperature de reaction, fonction de linitiateur mis en oeuvre, est 
gen6ralement comprise entre 0 et 100°C, et de preference, entre 30 et 70°C. 

On peut utiliser un agent de transfert dans des proportions aliant de 0 & 3% en 
poids par rapport au(x) monom£re(s), g6n6ralement choisi parmi les mercaptans tels 
que le N-dod6cylmercaptan, le tertiodod6cylmercaptan ; le cyclohex6ne ; les 
hydrocarbures halog6nes tels que le chloroforme, ie bromoforme, le tetrachlorure de 
carbone. II permet de r6gler la proportion de polym£re grefte et la longueur des chaines 
moleculaires greff6es. II est ajoute au milieu r6actionnel soit avant la polymerisation, soit 
en cours de polymerisation. 

Selon un mode pr6f6r6 de I invention, le polymere filmog6ne de la composition 
selon invention pr6sente une surface faiblement carboxyiee et done un taux d'acidrte 
de surface fatble. 
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Ainsi, tl pr6sente de preference un taux d'acidite de surface d'au plus 100 
micro6quivalent de fonction -COOH par gramme de polym6re, de preference d'au plus 
50 micro6quivalent de fonction -COOH par gramme de poiymdre. 

5 La composition selon Tinvention comprend en outre au moins un tensio-actif 

principal dont le diagramme de phases binaire eau - tensio-actif comporte une phase 
isotrope fluide & 25°C jusqu'& une concentration d'au moins 50% en poids de tensio- 
actif, suivie d'une phase cristal liquide rigide de type hexagonaJe ou cubique d des 
concentrations sup6rieures, stable au moins jusqu'& la temp6rature de s6chage. 

10 La description de ces phases est donn6e dans Touvrage de R.G. LAUGHLIN 

intitule - The AQUEOUS PHASE BEHAVIOR OF SURFACTANTS' - ACADEMIC PRESS 
- 1994. Leur identification par diffusion de rayonnements (X et neutrons) est d6crite 
dans rouvrage de V. LUZZATI intitule -BIOLOGICAL MEMBRANES, PHYSICAL FACT 
AND FUNCTION" - ACADEMIC PRESS - 1968. 

15 Plus particulierement, la phase cristal liquide rigide du tensio-actif principal est 

stable jusqu'A une temperature au moins egale k 60 °C. Selon un mode de realisation 
pr6f6r6 de Tinvention, la phase cristal liquide rigide est stable jusqu'a une temperature 
au moins egale i 55°C. 

On precise ici que la phase isotrope fluide peut fetre coulee, tandis que la phase 

20 cristal liquide rigide ne le peut pas. 

Le tensio-actif principal peut etre de type non ionique ou ionique. Selon un mode 
de realisation particulier de Tinvention, ledit tensio-actif principal est ionique. 

Selon un premier mode de realisation pr6f6r6 de Tinvention, on met en oeuvre des 
tensio-actifs principaux pr6sentant un diagramme de phases binaire tel que decrrt ci- 
25 dessus et choisis parmi les tensio-actifs gtycolipidiques ioniques. 

Parmi les tensio-actifs glycolipidiques ioniques, on utilise plus particulierement les 
derives des acides uroniques. 

Les acides uroniques correspondant d la formule g6n6rale suivante, represented 
un mode de realisation particulierement avantageux de Tinvention : 

30 

CHO 

I 

(CHOH) n 
I 

35 C0 2 H 



avec n repr6sentant un nombre entier variant de 1 A 4. 
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Des exemples de composes de ce type sont notamment les acides 
galacturonique, glucuronique, D-mannuronique, L-iduronique et L-guluronique, sans 
toutefois dtre limite d ces acides. 

La chalne hydrocarbon6e du tensio-actif, qui peut etre substitu6e ou non, est une 
5 chaine satur6e ou non saturee comportant de 6 & 24 atomes de carbone et 
pr6f6rentiellement de 8 £ 16 atomes de carbone. 

On peut rnettre en oeuvre de maniere plus particuliere des composes derivant des 
acides galacturonique et glucuronique. La description de ces produits ainsi que leur 
proc6d6 de preparation sont d6crits notamment dans la demande de brevet 
10 EP 532 370. 

Selon un mode de realisation pr6f6r6 de ('invention, on utilise en tant que tensio- 
actifs principaux, des derives de I'acide galacturonique sous forme de sels. 

Plus particulierement, le groupement hydroxyle pone par le carbone lie £ I'oxygene 
endocyciique est remplace par un groupement OR dans teauef R represente un radical 
1 5 alkyle, Iin6aire ou ramifie, ayant de 9 A 22 atomes de carDone. 

Par ailleurs, le contre ion du sel dudit tensio-actif est un metal aicalin, un metal 
alcalino-terreux ou encore un groupement ammonium quaternaire dans lequel les 
radicaux lies A I'atome d'azote, identiques ou differents. sont choisis parmi Thydrog6ne 
ou un radical alkyle ou hydroxyalkyle poss6dant 1 a 6 atomes de carbone. 
20 Selon un second mode de realisation prefere de la presente invention, on met ten 

oeuvre un tensio-actif principal de type amphotere. 

Les tensio-actifs amphoteres convenables £ la realisation de I'invention ont plus 
particulierement la formule g6nerale suivante : 



25 R -(A) n - [ N - (CHR 1 ) X ^ - N - Q 

i 'I 
B B 

formule dans laquelfe R repr6sente un radical alkyle ou aic6nyle comprenant 7 A 22 

atomes de carbone, Ri represente un atome d'hydrogene ou un radical alkyle 
30 comprenant 1 & 6 atomes de carbone, A represente un groupement (CO) ou 

(OCH2CH2), n vaut 0 ou 1, x vaut 2 ou 3, y vaut 0 a 4, Q represente un radical 

-R2 - COO M avec R2 representant un radical alkyle comprenant 1 a 6 atomes de 

carbone, M represente H, Na f K, NH4 et B represente H ou Q. 

Selon un mode de realisation particulier, on utilise des tensio-actifs de ce type 
35 comprenant au moins deux groupements carboxyliques. Ainsi, plus particulierement, B 

represente le radical O. 

La fonction acide de ces composes peut se presenter indifferemment sous forme 

acide, sous forme salifi6e, partiellement ou total ment. 
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Parmi ces tensio-actifs correspondant £ la formula pr6c6dente, on m t plus 
particuli6rement en oeuvre les d6riv6s amphot6res des alkyl polyamines comme 
TAmphionic XL®, le Mirataine H2C-HA® commercialisms par Rhdne-Poulenc ainsi que 
I'Ampholac 7T/X® et I'Ampholac 7C/X® commercialisms par Berol Nobel. 

Les tensio-actifs principaux qui viennent d'fitre d6crrts, peuvent 6tre utilis6s seuls. 
On ne sortirait cependant pas du cadre de la pr6sente invention en employant plusieurs 
tensio-actifs, appartenant ou non k la mfime cat6gorie. 

La comosition pulv6rulente selon I'invention comprend en outre au moins un 
compost hydrosoluble. Plus particuli6rement, ce compos6 est un solide. 

Les composes hydrosolubles peuvent 6tre notamment choisis parmi des esp6ces 
min6rales telles que les silicates de m6tal alcaiin ou alcalino-terreux, les phosphates de 
m6tal alcaiin ou alcalino-terreux, tels que rhexam6taphosphate de sodium. 

Les silicates les plus avantageux dans ce type d'application, sont ceux presentant 
un rapport molaire S1O2/M2O compris entre 1,6 et 3,5 avec M representant un atome de 
sodium ou de potassium. 

Les composes hydrosolubles peuvent de meme £tre choisis parmi des espdces 
organiques comme I'ur6e ( les sucres et leurs deriv6s. 

Parmi les sucres et leurs d6riv6s, on peut mentionner les oses (ou 
monosaccharides), les osides, les polyholosides fortement d6polymeris6s. On entend 
des composes dont la masse moteculaire en poids est plus particuli6rement inf6rieure k 
20000 g/mole. 

Les aldoses tels que le glucose, mannose, galactose et les c6toses tels que le 
fructose sont des exemples d'oses convenables k la presente invention. 

Les osides sont des composes qui r6suttent de la condensation, avec Elimination 
d'eau, de molfecules d'oses entre elles ou encore de molecules d'oses avec des 
mol6cules non glucidiques. Parmi les osides on pr6f6re les holosides qui sont form6s 
par la reunion de motifs exclusivement glucidiques et plus particulterement les 
oligoholosides (ou oligosaccharides) qui ne component qu'un nombre restreint de ces 
motifs, cest-a-dire un nombre en g6n6ral inferieur k 10. A titre d'exemples 
d'oligoholosides on peut mentionner le saccharose, le lactose, la cellobiose, le maltose. 

Les polyholosides (ou polysaccharides) convenables, cest-A-dire les composes 
fortement depolymerises et dont les masses moleculaires en poids sont plus 
particulierement interieures k 20000 g/mole, sont decrits par exemple dans l ouvrage de 
P. ARNAUD intitute "cours de chimie organique\ GAUTHIER-VILLARS 6diteurs, 1987. 
A trtre d exemple non limitatif de polyholosides fortement d6polym6ris6s, on peut citer le 
dextran, I'amidon, la gomme xanthane et les gaiactomannanes tels que le guar ou la 
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caroube. Ces polysaccharid s prdsentent de pr6f6rence un point de fusion sup6rieur k 
1 00°C et une solubility dans leau comprise entre 50 t 500 g/l. 

Conviennent 6galement les poly6lectrolytes de nature organique issus de ia 
poiym6risation de monom^res qui ont la formule g6n6rale survante : 




formule dans laquelle R h identiques ou diff6rents, representent H t CH3, CO2K (CH2) n - 
CO2H avec n = 0 £ 4. 

A titre d'exemples non iimitatifs de composes ae ce type, on peut citer les acides 
acryiique, m6thacryiique, maleique, fumarique, itaconique. crotonique. 

Conviennent 6galement k Tinvention, les copolymdres obtenus k partir des 
monomdres repondant k la formule gen6rale pr6c6dente et ceux obtenus k I'aide de ces 
monomdres et d'autres monomdres, en particulier les deriv6s vinyliques comme les 
alcools vinyliques et les vinyl amides telle que la vinytpyrrolidinone. On peut 6galement 
citer les copolym6res obtenus k partir d'alkyle vinyl ether et d'acide maleique ainsi que 
ceux obtenus a partir de vinyl styr6ne et d'acide maleique qui sont notamment d6crrts 
dans l'encyclop6die KIRK-OTHMER intitule "ENCYCLOPEDIA OF CHEMICAL 
TECHNOLOGY" - Volume 18-3 6me 6dition - Wiley interscience publication - 1982. 

Conviennent ggalement k Tinvention les polymeres peptidiques d6riv6s de la 
poiycondensation d'acides amines, notamment de Tacide aspartique et glutamique ou 
des pr6curseurs des diaminodiacides. Ces polymeres peuvent 6tre aussi bien des 
homopolym&res derives de I'acide aspartique ou glutamique que des copolym6res 
derives de I'acide aspartique et de I'acide glutamique en proportions quelconques, ou 
des copolym&res deriv6s de I'acide aspartique ef ou glutamique et d'aminoacides 
autres. Parmi les aminoacides copolymerisables, on peut crter la glycine, ('alanine, la 
leucine, I'isoleucine, la phenyl alanine, la m6thionine, I'histidme, la proline, la lysine, la 
serine, la threonine, la cysteine... 

Les poly6lectrotytes prdf6r6s pr6sentent un degr6 de polymerisation faible. Les 
masses mol6culaires en poids de ces macromol6cules sont plus particulidrement 
inferieures k 20000 g/mole et, pr6ferentiellement comprises entre 1000 et 5000 g/mole. 

Bien entendu, il est tout k fait envisageable d'utiiiser ces drfferents types de 
composes hydrosolubles en combinaison. 
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Seton une autre variants de I'inv ntion, ie compose hydrosoiuble st un tensio 
actif principal. 



La composition de la pr6sente invention peut contenir en outre au moins un 
5 tensio-actif supplemental ionique. 

Les tensio-actifs suppl6mentaires ioniques peuvent plus particulidrement fttre des 
agents tensio-actrfs amphot6res comma les alkyl-^talnes. les alkyldim6thylb6tames. les 
alkylamidopropylb6taines, les alkyiamidopropyt-dim6thy1b6taTnes, les alkyttrim6thyl- 
sulfobetaines. les d6riv6s tf imidazoline tels que les alkylamphoacetates, 
10 alkylamphodiacetates, alkyiampho-propionates, alkytamphodi-propionates. les 
aikylsultaines ou les alkyiamidopropyt-hydroxysuftaines, les produits de condensation 
d'acides gras et d'hydrolysats de proteines. 

On peut de meme utiliser des agents tensio-actifs suppl6mentaires anioniques. 
tels que les sels hydrosolubles dalkylsutfates. d'alkyiethersulfates, les alkylisethionates 
15 et les alkyltaurates ou leurs sels, les alkylcarboxytates, ies alkyisulfosuccinates ou les 
alkylsuccinamates, les alkyisarcosinates. les derives alkyies d'hydrolysats de proteines. 
les acylaspartates. les phosphates esters tfalkyle et/ou dalkyl6ther et/ou 
d'alkylaryiether. Le cation est en g6n6ral un metal alcalin ou alcalino-terreux, tels que le 
sodium, le potassium, le lithium, le magnesium, ou un groupement ammonium NFV 
20 avec R, identiques ou difterents, repr6sentant un radical alkyle substitue ou non par un 
atome d'oxygene ou d'azote. 

II est possible d'ajouter aux compositions pulv6rulentes redispersables ; selon 
I'invention, tout additif classique selon le domaine ^application des compositions. 

25 Dans les compositions pulv6rulentes selon Invention, la teneur en poudre de 

polym6re filmogdne est comprise, de manidre avantageuse, entre 40 A 90 parties en 
poids dans la composition pulv6rulente. Selon un mode de realisation particulier de 
(Invention, la teneur en poudre de polym6re filmog6ne est d'au moins 50 parties, de 
preference d au moins 70 parties en poids. 

30 La quantit6 de tensio-actif principal est comprise en g6n6ral entre 1 et 20 parties 

en poids dans la composition pulv6rulente. De preference, cette teneur est comprise 
entre 2 et 10 parties en poids. 

La quantity de compost hydrosoiuble est comprise en general entre 7 et 50 
parties en poids dans la composition pulv6rulente. Selon une variante particuliere, cette 

35 quantite est comprise entre 8 et 25 parti s en poids. 

Le rapport pond6ral des cone ntrations entre le tensio-actif principal et le 
compose hydrosoiuble est compris en g6n6ral entre 20 / 80 - 90 / 10 . 
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S'ils sont identiques, c'est-£-dire si la composition pulv6ruiente seion ('invention 
comprend au moins un tensio-actif principal jouant 6galement le rdle de compose 
hydrosoluble, la quantit6 totale de ce compose correspond bien entendu A la somme 
des deux gammes pr6cit6es. 
5 Dans le cas ou la composition pulv6rulente de ( invention comprend un tensio-actif 

supplemental, le rapport pond6ra! des concentrations entre ie tensio-actif principal et 
le tensio-actif suppl6mentaire est compris en g6n6ral entre 5 et 10. 

La composition selon I'invention peut comprendre en outre au moins une charge 
min6rale pr6sentant une granuiom6trie inferieure 4 10 pm environ, de preference 
10 inf6rieure £ 3 pm. 

Comme charge min6rale, on recommande dutihser une charge choisie notamment 
parmi le carbonate de calcium, le kaolin, le sulfate de baryum, l oxyde de titane, le talc, 
I'alumine hydratee, la bentonite et le sulfoaluminate de caicium (blanc satin), la silice. 

La pr6sence de ces charges min6rales favorise la preparation de la poudre et sa 
15 stability au stockage en 6vitant r aggregation de la poudre, c est-A-dire son mottage. 

On peut ajouter cette charge min6rale directement £ la composition puiv6rulente, 
ou elfe peut etre issue du proc6d6 de preparation de la composition. La quantity de 
charge min6rale peut etre comprise entre 0,5 et 40, de preference de 2 et 20 parties en 
poids, pour 100 parties de poudre de polymere filmogene insoluble dans I'eau. 
20 Les compositions pulv6rulentes obtenues sont stables au stockage ; elles peuvent 

6tre ais6ment redispers6es dans I'eau sous forme de pseudo-latex et utilis6es 
directement sous forme de poudre ou sous forme de pseudo-latex dans tous les 
domaines d'application connus des latex. 

25 Le proc6d6 de preparation de la composition pulv6rulente va maintenant etre 

d6crit. 

Gomme indique pr6c6demment, le proc6d6 consiste £ : 

- eiiminer I'eau d'une emulsion aqueuse constituee dun polymere filmogene 
insoluble dans I'eau prepare par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au 

30 moins un tensio-actif principal, au moins un compose hydrosoluble et 6ventueliement au 
moins un tensio-actif supp!6mentaire ou un agent anti-mottant, 

- et pulveriser le r6sidu sec en une poudre de granulomere d6sir6e. 

Bien 6videmment, dans le cas ou des additifs ciassiques sont utilises, on peut les 
ajouter tors de la formation de remulsion. 
35 On part d'une emulsion aqueuse de la poudre de polymere filmogene insoluble 

dans I'eau obtenue par polymerisation en emulsion telle que d6finie prec6demment. Ce 
type d'emulsion est commun6ment appeiee latex. 
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On ajoute & cette Emulsion aqueuse les autres composants de la composition 
pulv6rulente : tensio*actif principal, compost hydrosolubie, 6ventuellement le tensio 
actif suppI6mentaire et/ou lagent anti-mottant. Les teneurs respectrves des divers 
constituants sont choisies de telle sorte que les compositions pulverulentes sdchdes 
5 pr6sentent la composition ddfinie auparavant. De preference, on part dune Emulsion 
pr6sentant un extrait sec (polymdre filmogdne + tensio-actif principal + compose 
hydrosolubie + tensio-actif supplemental re + agent anti-mottant) compris entre 10 et 70 
% en poids, encore plus pr6f6rentiellement entre 40 et 60 %. 

L'eau de cette emulsion est ensurte 6limin6e et le produit obtenu pulverise pour 
10 obtenir une poudre. Les etapes tf elimination de l'eau de remulsion de latex et 
d'obtention d'une poudre peuvent §tre s6par6es ou concomitantes. Ainsi, on peut utiliser 
un proc6d6 de congelation, suivie d'une etape de sublimation, ou de lyophilisation, de 
sechage ou de s6chage par atomisation (pulverisation - sechage). 

Le sechage par atomisation est le proc6de prefere car il permet d'obtenir 
15 directement la poudre d ia granulomere desiree sans passer necessairement par 
T&tape de broyage. La granulomere de la poudre est gen6ralement inf6rieure & 500 
pm. 

Le sechage par atomisation peut s'effectuer de mani6re habituelle dans tout ^ 
appareil connu tel que par exemple une tour d'atomisation associant une pulverisation 
20 r6alis6e par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 

La temperature d'entr6e du gaz chaud (en general de I'air). en tete de colonne, est J 
de preference comprise entre 100 et 115°C et la temperature de sortie est de 
preference comprise entre 55 et 65°C. 

La charge min6rale peut fttre ajoutee & remulsion aqueuse de polymere de depart. 
25 Tout ou partie de la charge min6rale peut 6galement fetre introdurte lors de retape de 
pulverisation dans le proc6d6 de sechage par atomisation. II est possible enfin d'ajouter 
la charge min6rale directement £ la composition pulv6rulente finale. 

Dans la plupart des cas, les compositions pulverulentes selon ('invention sont 
totalement redispersables dans l'eau d temperature ambiante par simple agitation. Par 
30 totalement redispersables, on entend une poudre conforme d I'invention qui apres 
addition d'une quantity adaptee d'eau permet d'obtenir un pseudo-latex dont la 
granulomere des particules est sensiblement identique d la granulomere des 
particules de latex presentes dans remulsion de depart. 

35 L'invention conceme 6galement le pseudo-latex obtenu par redispersion dans 

l'eau d'une composition pulv6rulente telle que defini pr6c6demment. 
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Enfin, I'inv ntion concern ('utilisation des compositions pulverul ntes d6crrtes ci- 
dessus dans ttndustrie du bAtiment comme additifs aux melanges d Hants min6raux 
hydrauiiques pour la realisation d'enduits de protection et de decoration, des mortiers- 
colles et des ciments-colles destines & la pose de carrelages et de revStements de sols. 
5 Elles s'avdrent particulidrement bien adapt6es £ la preparation de produits en poudre 
pr6ts d t'emploi & base de ciment ainsi que de pi St re. 

Les compositions pulv6rulentes de Tinvention ou les pseudo-latex en d6rivant sont 
utilisables en outre dans tous les autres domaines d application des latex, plus 
particulidrement dans le domaine des adh6sifs, du couchage du papier et des peintures. 
10 Les compositions pulv6rulentes selon l invention peuvent comporter en outre les additifs 
usuels, en particulier des biocides, des microbiostats, oes Dacteriostatiques, et des anti- 
mousses silicones et organiques. 

Les exemples suivants iliustrent I'invention sans toutefois en limiter la port6e. 

15 

EXEMPLES 
EXEMPLE 1 

20 Dans un meiangeur, on prepare remulsion suivante : 



Composition % ooids 

latex styrene/butadi6ne (*) 80 

decyl D-galactoside uronate de sodium(~) 1 0 

25 eau 10 



(*) ce latex presente un extrait sec de 50 % et a 6te obtenu par polymerisation en 
Emulsion dun melange pond6rai de 58 % de styrene et 42 % de butadiene. Sa 
granulomere moyenne mesur6e au BROOKHAVEN & est de 0,12 pm. Sa surface est 
30 faiblement carboxyiee : il presente une charge de surface egaie & 30 micro6quivalents 
de fonction -COOH / g de polymere. 

(**) Le decyl D-galactoside uronate de sodium est commercialise par la societe 
ARD. Le diagramme de phase binaire eau/tensio-actif comporte une phase isotrope 
35 fluide & 25°C jusqu'e une concentration de 60% en pads de tensio-actif suivi dune 
phase cristal liquide de type hexagonale* Cette phase hexagonale a 6t6 identifiee et 
caracterisee par diffusion des rayons X aux petits angles, conformement & I'ouvrage de 
V. LUZZATI intitule "BIOLOGICAL MEMBRANES, PHYSICAL FACT AND FUNCTION", e 
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partir dune solution aqueuse contenant 62% en poids de tensio-actif. Le spectre de 
diffusion X aux petits angles contient deux raies fines dont les espacements de BRAGG 
sont dans les rapports 1 : 1/ (3)'* Le parametre de maille obtenu en mesurant les 
espacements des raies est egal a 47 Angstroems. 

5 

1 kg de cette emulsion est atomise dans les conditions standards d un colonne 
d'atomisation type NIRO® (115°C en entree et 60*C en sortie). Uemulsion est 
coatomisee en presence dune dispersion de kaolin de telle sorte que la quantite de 
kaolin dans le produit final est de 12 % en poids. Le product final se presente sous la 
10 forme d'une poudre coulable formee de particules plutot spheriques presentant les 
caracteristiques suivantes . 

- la taille des particules est comprise entre 1 0 et 1 00 urn, 

- lextrait sec de la poudre est de 99 %. 

- la composition en poids de la poudre seche est la suivante : 
15 latex styrene/butadiene 70 % 

decyl D-galactoside uronate de sodium 1 7 % 

kaolin 1 2 % 

eau 1 % 

20 Le produit atomise se redisperse de maniere spontanee dans leau a temperature 

ambiante. La taille moyenne des particules de I'emulsion obtenue, mesuree a I'aide d'un 
granulometre BROOKHAVEN®. est de 0.13 pm. 

EXEMPLE 2 

25 

Dans un melangeur, on prepare Temulsion suivante : 

nnmnosition % pQ ' ds 

latex styrene/butadiene 77 - 5 
30 alkyl polyaminocarboxylate(*) 22.5 



(*) L'alkyl polyaminocarboxylate est commercialise sous le nom de AMPHIONIC XL 
par Rh6ne-Poulenc. Ce tensio-actif est en solution dans Teau et presente un extrait sec 
egal a 40 % en poids. Le diagramme de phases binaire eau/tensio-actif comporte une 
35 phas isotrope fluide a 25°C jusqu'a une concentration de 50% en poids de tensio-actif, 
suivie d une phase cristal liquide visqueuse optiquement isotrope de type cubique. Cette 
phase a ete identifiee et caracterisee par diffusion des rayons X aux petits angles dans 
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un solution aqueuse contenant 52% de t nsio-actif. Le spectre de diffusion X aux 
petits angles contient une s6rie de cinq raies caracteristiques. 
Le latex est le m6me que dans l exemple 1 . 



5 Ce melange est atomise & I'aide d'un dispositif BUCHI® avec une temperature 

d f entr6e de 1 1 0°C et une temperature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue apr6s atomisation pr6sente une dispersion spontan6e dans 
Teau. Le pseudo-latex obtenu pr6sente une granulomere identique a celle du latex de 
depart. 



EXEMPLE 3 



15 



Dans un melangeur, on prepare ['emulsion suivante 



Composition % ooids 

latex styrene/butadiene 80 

d6cyl D-galactoside uronate de sodium 2 

lactose 8 

20 eau 1 o 



Le latex est le m6me que dans lexemple 1 . 

Ce melange est atomise & I'aide d'un dispositif BUCHI® avec une temperature 
d'entr6e de 1 10°C et une temperature de sortie de 70°C 

La poudre obtenue apr6s atomisation pr6sente une dispersion spontanee dans 
I'eau. Le pseudo-latex obtenu pr6sente une granulomere identique £ celle du latex de 
depart. 



30 EXEMPLE 4 

Dans un melangeur, on prepare remulsion suivante : 

Composition % poids 

35 latex styr&ne/butadiene 82 

decyl D-gaiactoside uronat de sodium 2 

ur6e 2 

silicate de sodium 14 
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Le latex est le mftme que dans I'exemple 1 . 

Le silicate de sodium pr6sente un rapport Si02/Na 2 0 dgal d 2. II est en solution 
5 dans I'eau (extrait sec 6gal d 45 % en poids). 

On melange tout d'abord le silicate de sodium avec ie d6cyi D-galactoside uronate 
de sodium et I'ur6e, puis on ajoute le mdlange au latex styr^ne/butadidne ce qui permet 
d'avoir une dispersion fluide. 

Ce m6lange est ensuite atomis6 d Taide dun disposrtif BUCHI® avec une 
1 0 temp6rature d entr6e de 1 1 0°C et une tempdrature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue apr6s atomisation pr6sente une dispersion spontanee dans 
I'eau. Le pseudo-latex obtenu pr6sente une granuiom6trie identique & celte du latex de 
depart. 

15 EXEMPLE 5 

Dans un m6langeur, on prepare l'6mulsion suivante : 

Cnmnosition 
20 latex styr6ne/butadi6ne 

d6cyl D-galactoside uronate de sodium 
ur6e 

hexam6taphosphate de sodium 
eau 

25 

Le latex est le meme que dans I'exemple 1 

On melange tout d'abord Thexam6taphosphate de sodium avec le d6cyl D- 

galactoside uronate de sodium et I'ur6e, puis on ajoute ce m6lange au latex 

30 styr6ne/butadi6ne. 

Ce m6lange est atomis6 A I'aide d un disposrtif BUCHI® avec une temp6rature 

d'entree de 1 10°C et une temperature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue apres atomisation presente une dispersion spontanee dans 
I'eau. Le pseudo-latex obtenu presente une granulom6trie identique k celle du latex de 
35 depart. 



% pQids 

80 
2 
2 
6 

10 
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REVEN0ICAT1ONS 



1. Composition pulv6rulente redispersable dans I'eau, obtenue par melange puis 
s6chage d une emulsion d'au moins un polym6re filmogdne insoluble dans I'eau, d'au 
5 moins un tensio-actif principal, cfau moins un compos6 hydrosoluble comprenant : 

- une emulsion d'au moins un polymdre filmogdne insoluble dans I'eau et prepare 
£ partirde monomdres k insaturation 6thyl6nique, 

- au moins un tensio-actif principal dont le diagramme de phases binaire eau - 
tensio-actif, comporte une phase isotrope fluide £ 25°C jusqu'a une concentration d'au 

10 moins 50 % en poids de tensio-actif, suivie d une phase cnstal liquide rigide de type 
hexagonale ou cubique & des concentrations super ieures. stable au moins jusqu'& la 
temperature de sechage, 

- au moins un compose hydrosoluble. 

15 2. Composition pulv6rulente selon la revendication pr6c6dente caracteris6e en ce que le 
polymdre filmogene insoluble dans I'eau est choisi parmt ies homopolymeres vinylique 
ou acrylate, ou Ies copolymers acetate de vinyle, styrene/butadiene, styrene/acrylate, 
acrylate et styrene/butadiene/acrylate. 

20 3. Composition pulv6rulente selon Tune quelconque des revendications 1 ou* 2, 
caracteris6e en ce que le polymere filmogene insoluble dans I'eau pr6sente un taux 
d'acidite de surface d'au plus 100 microequivalents de fonctions -COOH par gramme de 
polymere. 

25 4. Composition pulv6rulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caract6ris6e en ce que la phase cristal liquide rigide du tensio-actif principal est stable 
jusqu'e une temperature au moins egale & 60 °C. de preference jusqu'& une 
temperature au moins egale d 55°C. 

30 5. Composition pulv6rulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caract6ris6e en ce que le tensio-actif principal est ionique. 



35 



6. Composition pulverulente selon la revendication 5, caractSrisee en ce que le tensio- 
actif principal est choisi parmi Ies tensio-actifs glycolipidiques ioniques. 

7. Composition pulv6rulente selon la r vendication pr6c6dente ( caract6ris6 en ce que 
le tensio-actif glycoiipidique est choisi parmi Ies derives de acides uroniques. 
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8. Composition pulv6rulente selon Tune quelconque des r vendications 1 A 5, 
caract6ris6e en ce que le tensio-actif principal est choisi parmi les tensio-actifs 
amphotdres de formule g6n6rale suivante : 



R -(A) n - [ N - (CHR1) x ly - N 
I I 
B B 



formule dans laquelle R repr6sente un radical aJkyle ou alc6nyle comprenant 7 & 22 
10 atomes de carbone, R1 represente un atome d'hydrogdne ou un radical aJkyle 
comprenant 1 a 6 atomes de carbone, A represente un groupement (CO) ou 
(OCH2CH2), n vaut 0 ou 1, x vaut 2 ou 3. y vaut 0 A 4, Q represente un radical 
-R2 - COO M avec R2 repr6sentant un radical alkyle comprenant 1 k 6 atomes de 
carbone, M represente H, Na, K, NH4 et B represente H ou Q. 

15 

9. Composition pulverulente selon la revendication 8. caracterisee en ce que le tensio- 
actif principal comprend au moins deux groupements carboxyliques. 

10. Composition pulv6rulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes ( 
20 caract6ris6e en ce que le compose hydrosoluble est choisi parmi les especes min6rales 

telies les silicates de metal alcalin ou alcalino-terreux, les phosphates de metal aJcalin 
ou alcalino-terreux. 

1 1 . Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications 1 £ 9, 
25 caract6ris6e en ce que le compose hydrosoluble est choisi parmi des especes 

organiques comme I'ur6e. les sucres ou leurs d6riv6s. 

12. Composition pulv6ruelente selon la revendication pr6c6dente, caract6ris6e en ce 
que les sucres et leurs d6riv6s sont choisis parmi les oses, les osides, les polyholosides 

30 fortement d6polym6ris6s. 

13. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications 1 d 9, 
caracteris6e en ce que le compose hydrosoluble est choisi parmi les poly6lectrolytes de 
nature organique issus de la polymerisation de monom6res qui ont la formule gen6rale 

35 suivante : 
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R r R 4 
\ / 
C _ C 

/ \ 
R 2 R 3 



formule dans laquelle Ri, identiques ou diff6rents t repr6sentent H, CH 3 , C0 2 H, (CH 2 ) n - 
C0 2 H avec n = 0 & 4. 

10 14. Composition puiverulente seion Tune quelconque des revendications 1 & 9 
caracterisee en ce que le compose hydrosolubie est un tensio-actif principal. 

15. Composition puiverulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caract6ris6e en ce qu'elle peut comprendre en outre au moins un tensio-actif 

15 supplementaire ionique. 

16. Composition puiverulente selon Tune quelconque des revendications prec6dentes, 
caracterisee en ce que la teneur en polymere fiimogene insoluble dans I'eau est 
comprise entre 40 et 90 parties en poids dans la composition puiverulente. 

20 

17. Composition puiverulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes ( 
caracterisee en ce que la quantity de tensio-actif principal est comprise entre 1 et 20 
parties en poids dans la composition puiverulente. 

25 18. Composition puiverulente selon Tune quelconque des revendications pr§cedentes, 
caract6ris6e en ce que la quantity de compose hydrosolubie est comprise entre 7 et 50 
parties en poids dans la composition puiverulente. 

19. Composition puiverulente seion Tune quelconque des revendications 15 d 18, 
30 caracterisee en ce que le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio-actif 

principal et le tensio-actif supplementaire est compris entre 5 et 1 0. 

20. Composition puiverulente selon Tune quelconque des revendications precedentes, 
caracterisee en ce que le rapport pond6raJ des concentrations entre ie tensio-actif 

35 principal et le compose hydrosolubie est compris entre 20 / 80 - 90 / 1 0. 
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21. Composition pulv6rulente selon Tune queiconque des r vendications pr6c6dentes. 
caract6ris6e en ce qu'elie comprend en outre une charge min6rale en poudre de 
granulom6trie inf6rieure 4 10 pm, de pr6f6rence inf6rieure £ 3 pm. 

5 22. Proc6d6 de pr6paration d'une composition pulv6rulente telle que d6finie & Tune 
queiconque des revendications 1 A 21, caract6ris6 en ce que : 

- on 6limine I'eau d'une 6mulsion aqueuse constitute d un polymdre filmog&ne insoluble 
dans Teau pr6par6 par polym6risation en 6mulsion aqueuse et comportant au moins un 
tensio-actif principal, au moins un compost hydrosoluble et 6ventuellement au moins un 

10 tensio-actif suppl6mentaire ou un agent anti-mottant, 

- et on pulverise le r6sidu sec en une poudre de granulom6trie d6sir6e. 

23. Proc6d6 selon la revendication pr6cedente, caracterise en ce que I'emulsion 
aqueuse pr6sente un extrait sec compris entre 30 et 70 % en poids. 

15 

24. Proc6d6 selon Tune queiconque des revendications 22 ou 23, caracterise en ce que 
le proc6d6 choisi est le proc6d6 par s6chage/pulv6risation. 

25. Proc6d6 selon la revendication pr6c6dente ( caracterise en ce que tout ou partie de 
20 la charge min6rale est ajoutte & I'6tape de pulverisation. 

26. Pseudo-latex obtenu par redispersion dans I'eau de la composition pulverulente telle 
que ddfinie £ Tune queiconque des revendications 1 A 21 

25 27. Utilisation des pseudo-latex d6finis & la revendication 26 et des compositions 
pulv6rulentes telles que d6finies aux revendications 1 a 21, comme additifs & des liants 
hydrauliques, des adh6sifs, des compositions de couchage du papier et des peintures. 
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